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1. INTRODUZIONE 
 
1.1  Obiettivi e finalità 
Il progetto ha l'obiettivo di investigare le proprietà di argento puro a struttura ultrafine ottenuta 
mediante un severo processo di deformazione plastica, detto Constrained Groove Pressing 
(CGP), a bassa temperatura (-20°C) e di analizzare lo sviluppo delle microstrutture, delle 
tessiture e delle proprietà meccaniche nell'Ag così trattato. Le indagini vengono condotte 
parallelamente sul materiale allo stato originale, incrudito a vari livelli, e ricristallizzato. 
 
1.2  Applicazioni tecnico-industriali 
In  ambito  tecnico-industriale,  l'affinamento  microstrutturale  spinto,  può  portare  alla 
produzione di materiali con prestazioni migliori destinati a costituire target per deposizione 
mediante PVD o per anodi di celle elettrolitiche in applicazioni galvaniche. È’ noto, dalla 
letteratura scientifica su altri metalli per usi analoghi, che la struttura dei target influenza 
l'uniformità  di  spessore  e  la  composizione  del  deposito  attraverso  tre  sue  principali 
caratteristiche:  (i)  l'assenza  di  vuoti,  inclusioni  e  altri  precipitati;  (ii)  la  dimensione  fine  e 
omogenea  del  grano;  (iii)  la  marcata  tessitura  che  consente  di  esporre  specifici  piani 
cristallografici sulla superficie del target. 
Si pone come esempio il processo di deposizione per via elettrolitica, che dimostra come 
negli anodi l'erosione del metallo avviene in modo strettamente correlato alla dimensione del 
grano  cristallino  e  alle  sua  tessitura,  come  illustrato  in  figura  1.  Anodi  a  struttura  fine  o 
ultrafine sono quindi in grado di garantire un processo di erosione più uniforme e quindi una 
migliore efficienza e durata. 
 
Fig. 1 - Aspetto superficiale di un anodo in argento 
a  grano  grossolano  utilizzato  in  un  processo  di 
elettrodeposizione.  È  evidente  l’  erosione  non 
uniforme in corrispondenza di specifici grani. 
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1.3  Materiale 
Nell’esperienza si utilizza Ag puro (99.95%) fornito in forma di laminato 100x100 mm
2, con 
spessore 3mm.  
La purezza del materiale acquista significato al momento della ricristallizzazione, la quale 
potrà procedere spinta dallo stato di incrudimento, a temperatura controllata, senza essere 
influenzata dalla presenza di eventuali impurezze.  
La  lamina  presenta  evidenti  segni  superficiali  di  laminazione  sottoforma  di  striature 
longitudinali, coniate dalle nervature presenti sul rullo di laminazione. Tali striature indicano 
la direzione di riferimento al momento del posizionamento della lamina all’interno del sistema 
matrice-punzone.  Verranno  mantenute  perpendicolari  ai  canali  che formano  la  matrice  di 
piegatura. Al fine di eliminare l’effetto delle deformazioni di laminazione e la presenza di 
pensionamenti residui, si sottoporrà la lamina ad un trattamento di addolcimento preliminare. 
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2. ELEMENTI DI METALLURGIA FISICA E MECCANICA 
 
2.1  Deformazione plastica in un monocristallo 
La  deformazione  plastica  di  un  monocristallo  a  bassa  T  può  avvenire  secondo  due 
meccanismi: scorrimento e geminazione. Entrambe le situazioni si osservano i presenza di 
sforzi  di  taglio:  in  caso  di  sollecitazioni  generiche,  occorrerà  considerarne  solamente  le 
componenti tangenziali.  
 
2.1.1  Scorrimento (slip) 
Lo scorrimento tra piani avviene in maniera preferenziale, coinvolgendo per primi quelli a 
maggior  densità  atomica,  che  risultando  più  distanziati  tra  loro  e  di  conseguenza  meno 
legati.  La  presenza  inevitabile  di  dislocazioni  all’interno  dei  cristalli  produce  un  drastico 
abbassamento  dello  sforzo  tangenziale  critico  necessario  ad  innescare  lo  scorrimento 
(rispetto lo sforzo critico ideale calcolato secondo la legge di elasticità di Hooke). Questo 
avviene con un movimento banalmente associabile a quello di un bruco, che avanza sul 
terreno spostando un segmento alla volta. 
Fig. 2  –  Sopra:  Immagine  SEM  di  un  cristallo  di cadmio 
deformato per scorrimento. Lo scorrimento reciproco di un 
centinaio di piani produce dei gradini sulla superficie. 
A    lato:  Schema  di  deformazione  per  scorrimento  di  un 
monocristallo. 
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2.1.2  Geminazione (twinnig) 
Qualora i movimenti interplanari siano impediti, oppure associati a sforzi taglianti piuttosto 
elevati, un monocristallo può deformarsi per geminazione. In questa situazione, alcuni atomi 
del  cristallo  sollecitato  a  taglio  mutuano  disposizione,  in  modo  da  diventare  immagini 
speculari di altri rispetto al piano di geminazione. Ogni piano atomico si sposta nella stessa 
direzione  di  una  quantità  proporzionale  alla  sua  distanza  da  quello  di  geminazione: 
quest’ultimo può essere considerato un giunto quasi perfetto e la sua traccia rappresenta 
l’asse  di  simmetria.  Le due  porzioni  speculari  di  reticolo  hanno,  ovviamente,  orientazioni 
diverse, diversamente da quanto avviene in una deformazione per slip.  
 
Fig. 3 – Rappresentazione schematica di un geminato. 
 
 
Fig. 4 – Geminati osservati in Ag puro (99,95%). Si identificano chiaramente i giunti di geminazione coerenti e 
non-coerenti. Immagine da microscopio ottico 1000x. 
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2.1  Deformazione plastica nel materiale policristallino 
La  deformazione  di  una  porzione  massiva  di  metallo  policristallino  è  riconducibile  ai 
meccanismi appena descritti di slip e twinning, considerando in primis l’orientazione casuale 
dei  grani  che  formano  la  matrice  policristallina.  Un  aumento  progressivo  dello  sforzo 
consente  di  superare  la  tensione  critica  di  snervamento  dapprima  nei  grani  con  piani 
cristallografici  allineati  allo  sforzo,  con  formazione  delle  linee  di  Lüders.  Poiché  i  cristalli 
adiacenti sono orientati casualmente, lo scorrimento si arresta ai giunti; tali cristalli, a loro 
volta,  subiscono  un  trascinamento  che  aumenta  pian  piano  il  numero  di  quelli 
favorevolmente orientati. Inoltre, l’impilamento delle dislocazioni contro i giunti produce una 
reazione che si oppone allo sforzo applicato. Al crescere delle tensioni sono sempre più 
numerosi i cristalli in cui si supera la tensione tangenziale critica che consente scorrimento, 
finché ad un certo punto tutti risultano deformati e orientati permanentemente nella direzione 
dello sforzo. 
La mancanza di simultaneità nelle deformazioni plastiche dei singoli grani di un materiale 
policristallino sottoposto a trazione fa si che, al crescere della sollecitazione, essi presentino 
deformazioni permanenti maggiori o minori di quella globale, che rappresenta solo un valore 
medio. 
 
Fig. 5 – Evoluzione della microstruttura in un metallo sottoposto a laminazione. (a) grani equiassici poligonali,  
(b) grani stirati in direzione della laminazione. I giunti di grano permangono coerenti. 
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2.2  Ricristallizzazione 
La  ricristallizzazione  (o  cristallizzazione  secondaria)  risulta  essere,  come  la  primaria, 
governata dai processi di nucleazione e accrescimento. Facendo seguire ad un processo di 
incrudimento,  durante  il  quale  la  microstruttura  subisce  sconvolgimenti  più  o  meno 
accentuati, un aumento della temperatura del materiale,  si osserva la formazione di una 
nuova microstruttura, non più deformata. 
Durante la lavorazione plastica a freddo dei metalli la maggior parte dell’energia viene spesa 
per deformare permanentemente i cristalli e in calore, ma una certa percentuale (circa 10%) 
viene  immagazzinata  come  energia  elastica  distorsionale  nella  struttura  cristallina, 
conferendole  un  certo  grado  di  metastabilità.  Questa  energia  costituisce  la  forza 
termodinamica che stimola il metallo a ripristinare lo stato strutturale di equilibrio: tale forza è 
tanto  maggiore  quanto  più  grande  ￨  l’energia  trattenuta,  sempre  che  il  materiale  sia 
riscaldato ad una T sufficiente. 
Poiché  la  ricristallizzazione  prevede  anche  la  nucleazione,  che  avviene  se  gli  atomi 
possiedono l’energia di attivazione richiesta per la formazione di germi permanenti, per una 
certa durata di riscaldamento, si ha una  temperatura minima alla quale gli atomi possono 
formare tali germi. Essa risulta essere non univocamente determinata, in quanto il grado di 
deformazione del materiale concorre a fornire l’energia addizionale agli atomi e quindi ad 
abbassare il valore della temperatura. 
 
Fig. 6 – Evoluzione della microstruttura durante ricristallizzazione: (a) struttura incrudita con presenza di bande di 
scorrimento e geminati; (b) inizio di ricristallizzazione con formazione dei primi germi stabili; (c) i germi accresciuti 
generano una nuova microstruttura, perdita dello stato metastabile indotto dall’incrudimento; (d) protrarsi della 
ricristallizzazione con ingrossamento del grano (addolcimento).   11 
La dimensione media dei grani dopo ricristallizzazione costituisce la variabile dipendente del 
trattamento, in quanto rappresenta il suo obiettivo diretto, dalla temperatura di riscaldamento 
e dalla permanenza a tale T. E’ tuttavia possibile affermare quanto segue: 
-  le dimensioni finali dei grani risultano tanto più piccole quanto maggiore il grado di 
incrudimento:  nel  materiale  sono  presenti  numerose  zone  a  contenuto  energetico 
sufficientemente  elevato  da  consentire  la  prevalenza  della  nucleazione 
sull’accrescimento. 
-  le  dimensioni  finali  della  grana  aumentano  al  crescere  della  temperatura  T  e  del 
tempo di permanenza t la ricristallizzazione inizia a temperatura tanto più alta quanto 
più basso è il grado di deformazione.  
-  La  formazione  di  geminati  di  ricottura  trae  origine  termodinamica  dall’energia 
distorsionale  accumulata  durante  l’incrudimento,  per  cui  la  loro  formazione  non 
richiede uno sforzo meccanico. 
 
 
Fig. 7 – Geminati da ricristallizzazione in Ag puro (99,95%). Immagine da microscopio ottico, 200x. 
   12 
2.3  Affinamento del grano per deformazione plastica 
L'elevata densità di dislocazioni generata nelle strutture severamente deformate contribuisce 
all'ottenimento di valori di resistenza molto elevati ma causa anche un indesiderabile calo 
della  duttilità  che  appare  attualmente  come  uno  dei  principali  limiti  per  una  maggiore 
diffusione dei metalli ultrafini. La bassa duttilità è principalmente legata alla limitata capacità 
di incrudimento, che a sua volta induce una prematura localizzazione della deformazione ed 
al cedimento anticipato del materiale. Dalla forte tendenza alla formazione di geminati tipica 
dell'argento ci si attende quindi un marcato effetto benefico sulla capacità di incrudimento nel 
metallo a grani ultrafini. 
Nel campo della ricerca sui metalli ultrafini e  nanostrutturati, le tecniche di deformazione 
plastica severa (SPD, dall'inglese: severe plastic deformation) stanno suscitando un notevole 
interesse  in  quanto  permettono  di  affinare  la  struttura  a  livelli  non  raggiungibili  con  le 
procedure industriali convenzionali che coinvolgono incrudimento e ricristallizzazione.  
Lo  studio  sistematico  dell'evoluzione  microstrutturale  durante  la  deformazione  plastica 
severa è stato ampiamente focalizzato in letteratura soprattutto su metalli a struttura CFC e 
CCC aventi energia dei difetti d'impilamento (SFE, Stacking Fault Energy) elevate, quali Al e 
Fe, e intermedia, quale Cu, deformati a temperatura ambiente ed a temperature moderate. 
L'affinamento  avviene  attraverso  l'evoluzione  della  struttura  dislocativa  a  deformazioni 
progressivamente crescenti, come schematizzato in figura 8. Per deformazioni inizialmente 
basse, le dislocazioni si organizzano in celle con strutture tridimensionali che a loro volta 
risultano essere raggruppate in blocchi caratterizzati da un disallineamento cristallografico 
relativo di alcuni gradi; tali blocchi dislocativi sono inizialmente orientati secondo distinti piani 
cristallografici. Col procedere della SPD i blocchi si allineano verso direzioni macroscopiche 
dipendenti dal campo di sforzi applicati e, oltre alcune unità di deformazione vera, essi si 
riducono in dimensione ed il loro disallineamento cristallografico cresce progressivamente, 
innescando un vero e proprio processo di "frammentazione" dei grani da cui tali blocchi si 
sono originati (non è propriamente corretto parlare di frammentazione, poiché i bordi di grano 
permangono coerenti, e la deformazione avviene senza rottura del materiale) .   13 
 
Fig. 8 –  Rappresentazione schematica dell'evoluzione strutturale in un metallo policristallino sottoposto a 
deformazione plastica severa: (a) struttura di partenza, (b) struttura moderatamente deformata con celle 
dislocative organizzate in blocchi, (c) struttura fortemente deformata con blocchi dislocativi che decrescono in 
dimensione, (d) frammentazione del grano coadiuvata dalla presenza di particelle di seconde fasi 
 
Il processo porta alla progressiva ed uniforme sostituzione della struttura iniziale con grani di 
dimensione  progressivamente  più  ridotta,  per  cui  il  processo  è  stato  definito  come 
"ricristallizzazione continua" in contrapposizione alla ben nota ricristallizzazione discontinua 
che avviene nei processi industriali, caratterizzata dalla nucleazione eterogenea e crescita di 
nuovi grani in posizioni discrete e ben localizzabili della struttura. L’esperienza prevede di 
limitare  l’effetto  della  ricristallizzazione  dinamica  durante  deformazione  abbassando  la 
temperatura a cui il materiale viene incrudito. L’obiettivo ￨ quello di mantenere in uno stato 
quanto  più  “metastabile”  possibile  la  struttura  fino  al  momento  dell’innesco  della 
ricristallizzazione per aumento della temperatura,  per dar vita a una nuova struttura non 
tensionata a grana affinata. 
L'incrudimento  porta  la  microstruttura  del  materiale  ad  uno  stato  energetico  più  elevato 
rispetto  lo  stato  iniziale  (tensioni  residue,  dislocazioni  accumulate,  elevato  rapporto 
superficie-volume dei grani deformati). Una successiva aggiunta di energia termica, innesca 
il riassetto della microstruttura in direzione di stati energetici più modesti.  
   14 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Fig. 9 – Diagramma qualitativo degli effetti combinati che incrudimento e tempo di ricottura hanno sulla 
microstruttura di un materiale sottoposto a ricristallizzazione. 
 
 
Fig. 10 – Diagramma in tre dimensioni della superficie  
incrudimento-dimensione di grano–temperatura di ricristallizzazine. 
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3. CGP: Constrained Groove Pressing 
 
3.1 Descrizione dell'assemblato di pressatura 
3.1.1  Assieme di deformazione 
L’assemblato è costituito da una matrice accoppiata ad un punzone, mantenuti allineati da 4 
prigionieri che fungono da guida. La struttura a greca, con angolo di 45°è composta in totale 
da 6 canali, profondi ognuno 3mm. Ciò permette il perfetto alloggiamento, tra una superficie 
inclinata e l’altra, delle sezioni della lamina da non deformare (spesse, appunto, 3mm). Le 
porzioni  affacciate  alle  pareti  inclinate,  come  precedentemente  accennato,  subiscono 
scorrimenti taglianti secondo lo schema illustrato.  
 
Fig. 11 – Fasi del processo di piegatura: (a) campione non deformato, (b) prima piegatura, (c) primo 
raddrizzamento, (d) rotazione di 180° del campione, (e) seconda piegatura, (f) secondo raddrizzamento. 
  
Le facce della lamina non entrano direttamente in contatto con le costole dello stampo: tra 
essi viene frapposto un sottile strato di mylar, ritagliato a misura. Esso garantisce l’uniformità 
del coefficiente d’attrito tra le componenti metalliche, evitando inoltre premature lacerazioni 
del  campione  e  deformazioni  non-taglianti.  Il  corretto  posizionamento  longitudinale  della 
lamina è assicurato da due profili sagomati in alluminio, rimovibili e assicurati ai prigionieri, 
leggermente diversi uno dall’altro. Essi provvedono all’allineamento delle zone non ancora   16 
deformate con le superfici inclinate della greca, che attuano lo sforzo tagliante (vedi dossier 
fotografico, cap. 6.4 pagg 40-43) 
 
3.1.2  Assieme di raddrizzatura 
L’assemblato di raddrizzatura, invece, consiste in due stampi piani. Tra essi viene interposta 
la lamina deformata, foderata dal mylar, e protetta da due sottili lamine in acciaio per molle 
(caratterizzato da elevata durezza). Queste preservano il campione da eventuali irregolarità 
conianti delle superfici degli stampi. La matrice piana presenta i bordi rialzati paralleli alla 
dimensione  minore  del  campione,  su  cui  poggiano  gli  spessori  utilizzati  per  impedire  al 
campione di spiattellarsi aumentando di dimensioni a scapito dello spessore.  
 
3.2 Procedura di deformazione  
3.2.1  Accorgimenti procedurali 
L’assemblato, mantenuto in congelatore a -22°C, viene estratto per il tempo strettamente 
necessario a compiere la pressatura. Per fronteggiare l’elevato gradiente termico creatosi tra 
campione e ambiente circostante, in alcuni casi anche di 50°C, si è impiegato ghiaccio spray, 
limitando  quanto  più  possibile  l’innalzamento  di  temperatura  del  campione  per  effetto 
dell’elevato  coefficiente  di  conducibilità  termica  dell’Ag.  Una  termocoppia  K  mantenuta  a 
stretto contatto col campione indica la temperatura dell’atmosfera rasente il campione per 
tutta la durata del trattamento, permettendo una stima approssimata della temperatura del 
campione. 
 
3.2.2  Fasi di deformazione 
La procedura comprende un totale di 12 fasi: 6 fasi di piegatura, 6 di raddrizzatura, alternate 
tra loro e organizzate in 6 fasi combinate. Lo sforzo tagliante impresso produce un grado di 
deformazione di taglio pari a 1, corrispondente ad una deformazione vera effettiva pari a ε = 
0.58.  Esso  viene  acquisito  solamente  dalle  bande  della  lamina  corrispondenti  alle  facce 
inclinate della greca (figura 12).    17 
 
Fig. 12 – Particolare del processo di piegatura. 
 
La raddrizzatura ripristina la geometria iniziale, adducendo un altro “quanto” deformativo alle 
porzioni  sopra  indicate.  Segue  il  riposizionamento  del  campione  nella  matrice  a  greca, 
prestando attenzione nel ruotare la lamina di 180° rispetto l’asse normale alla superficie. La 
geometria studiata dei profili in alluminio fa in modo che, questa volta, ad essere posizionate 
sopra le costole inclinate siano le aree non ancora deformate. Il ripetersi delle procedure 
appena descritte porta all’unificazione del grado deformativo su tutta la lamina.  
La doppia serie combinata piega-raddrizzatura, viene ripetuta altre 3 volte. 
Procedendo con le varie fasi si è provveduto ad asportare, ogni ε = 1.16 di deformazione 
progressiva,  un  terzo  della  lamina  secondo  la  dimensione  minore  (con  tagli  paralleli  alle 
“costole” di piegatura), arrivando ad avere, terminate le 12 fasi, 3 porzioni di dimensioni e 
forma simili con 3 diversi gradi di incrudimento: ε1 = 1.16, ε2 = 2.32, ε3 = 3.48. 
La  parte  di  lamina  prelevata  viene  sostituita  da  un  pezzo  di  gomma  telata  di  identiche 
dimensioni,  al  fine  di  permettere  una  pressatura  sempre  omogenea  e  di  contenere  la 
deformazione laterale della lamina restante. Tuttavia, per quanto accurata possa esser stata 
l’operazione  di  assemblaggio  dello  stampo,  si  ￨  comunque  verificato  un  leggero  ma 
progressivo assottigliamento dello spessore della lamina e una dilatazione della base della 
lamina. Tale  schiacciamento,  non previsto,  produce gradi di deformazione reale che non 
collimano con i gradi teorici con cui si distinguono i 3 campioni; tuttavia, per semplicità di 
trattazione, ci si riferirà comunque a tali valori. 
La deformazione della lamina avviene per compressione dell’assemblato sotto pressa dalla 
portata massima si 100ton, con velocità di discesa del punzone di 2,5mm/min.   18 
4. PREPARAZIONE DEI CAMPIONI 
 
4.1 Ridimensionamento preliminare  
Con  troncatrice  automatica  si  provvede  a  ridurre  la  piastra,  dalle  dimensioni  originali  di 
100x100 mm
2, a quelle compatibili con le cavità delle matrici, 92x78 mm
2.  
 
4.2 Prelievo dei campioni 
4.2.1  Analisi metallografiche 
Campioni rappresentativi di ogni porzione e stato di lavorazione del materiale sono sezionate 
dalle parti massive mediante microtroncatrice a disco (per i tagli rettilinei) e traforo a mano 
(tagli curvi e in posizioni non raggiungibili dal disco). In ogni fase di ritaglio si è provveduto a 
mantenere  minimo  il  riscaldamento  per  frizione  del  campione,  onde  scongiurare 
ricristallizzazioni  indesiderate,  lubrificando  con  acqua,  ove  possibile,  altrimenti  con  aria 
compressa. 
Ogni tipologia di campione è stato sezionata secondo 3 piani ortogonali tra loro, al fine di 
avere un quadro completo della morfologia cristallina nello spazio. 
 
4.2.2  Prove meccaniche 
Il ritaglio dei campioni destinati alle prove di trazione è stato realizzato quasi interamente con 
traforo  a  mano,  essendo  il  margine  di  errore  limitato  a  pochi  decimi  di  millimetro,  pena 
l’errato  dimensionamento  dell’osso  di  cane.  Gli  ampi  giochi  nel  meccanismo  di 
posizionamento  del  campione  della  microtroncatrice  ne  hanno  scoraggiato  l’  impiego, 
limitandolo a pochi e non determinanti tagli rettilinei. Le rifiniture mediante fresatura sono 
state realizzate a cura del Prof. Andrea Zambon, mediante macchinari personali. 
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4.2.3  XRD, DSC 
In entrambi i casi, sezioni quadrate sono state ricavate mediante semplice taglio a disco 
lubrificato  ad  acqua.  Di  particolare  interesse  il  corretto  dimensionamento  dei  campioni 
destinati ad analisi difrattometrica a raggi-x  
 
4.2.4  Ricristallizzazione sotto microscopio ottico 
Piccole  “colonnine”  a  base  quadrata  2x2mm
2  sono  prelevate  dai  3  campioni  incruditi  ed 
inglobate,  sottoposte  in  seguito  a  lucidatura  e  attacco  elettrochimico.  Mediante 
microtroncatrice  si  ￨  sezionata  l’intera  forma  in  resina  perpendicolarmente  all’asse  del 
cilindro, al fine di ottenere sottili fette quadrate, spessore 1÷2mm, rimosse dalla matrice con 
perizia  per  non  rovinare  la  lucidatura.  Vengono  posizionate  in  una  piccola  camera  di 
ricottura, riscaldata da resistenza elettrica, sulla quale è possibile posizionare un microscopio 
ottico portatile (vedi cap. 6.5 pag 43).  
 
4.3 Trattamenti termici 
 - addolcimento pre-GCP 
La lamina viene sottoposta a ricottura di addolcimento a 600° per 2 ore, in ambiente non 
ossidante,  al  fine  di  prevenire  perdite  superficiali  di  materiale  per  formazione  di  ossidi. 
L’ossigeno  viene  eliminato  posizionando,  assieme  alla  lamina,  dei  piccoli  tizzoni  di 
carbonella all’interno di un contenitore in latta dalla buona tenuta ermetica, posizionato a sua 
volta all’interno del forno elettrico. 
 
- ricristallizzazione post-CGP 
L’analisi termica DSC, condotta ed interpretata dal Politecnico di Torino,  ha permesso di 
regolare  la  temperatura  di  ricristallizzazione  mediante  osservazione  di  particolari  picchi 
esotermici. Si sottopongono a ricottura di ricristallizzazione i campioni, secondo le stesse 
modalità del trattamento pre-CGP.   20 
5. ANALISI EFFETTUATE ED ESITI 
 
5.1  Liquidi penetranti 
Si è ricorso al controllo non distruttivo con liquidi penetranti per verificare la presenza di 
crepe, derivanti dal processo di CGP, con particolari orientazioni tali da compromettere la 
prova di trazione dei campioni, ricavati in seguito dalle lamine.  
Vengono rilevate solamente alcune crepe longitudinali parallele alla direzione di sforzo della 
prova di trazione. Nessuna lesione evidente in grado di agire da intensificatrice di sforzo. 
(vedi cap. 6.2 a pag. 38) 
 
5.2  Microdurezze 
Per  la  determinazione  della  durezza  Vickers  viene  prodotta  un’impronta  mediante  un 
diamante piramidale. La piramide Vickers possiede una base quadrata; l’angolo al vertice tra 
le facce opposte della piramide è di 136°. In base a semplici considerazioni geometriche, la 
profondità di penetrazione risulta essere uguale a un settimo della lunghezza della diagonale 
dell’impronta. Indicando con P il carico in prova (0,2 kg in questo caso), e con d la lunghezza 
media della diagonale dell’impronta (calcolata sulle 10 prove effettuate) espressa in μm, la 
durezza Vickers corrisponde a:  
HV (kp./mm
2) = 
2
4 , 1854
d
P
 
Campione  Durezza Vickers 
HV0.2 
As received  41,8 
As received ricotto  39,1 
ε = 1.16  79,5 
ε = 2.32  92,3 
ε = 3.48  102,0 
Tab. 1 Prove di microdurezza   21 
5.3  Prove meccaniche 
Si sottopongono a trazione provini a “osso di cane” (vedi cap. 6.3 a pag 39) , si riportano in 
seguito le curve sforzo-deformazione comparative.  
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Fig. 13 – Curve sforzo-deformazione messe a confronto. Raggiunti allungamenti considerevoli anche oltre il 60%. 
Si osserva un lieve ma percepibile miglioramento del carico di rottura rispetto al materiale 
originale  per  l’Ag  ricristallizzato  con  grado  di  deformazione  superiore  all’  1.16.  Tutti  i 
campioni  manifestano  considerevoli  allungamenti  prima  di  arrivare  a  rottura  per  frattura 
spiccatamente duttile. 
 
5.4  Analisi termica DSC 
Lo  studio  degli  eventi  di  emissione  termica  ha  permesso  di  regolare  la  temperatura  di 
ricristallizzazione,  prevenendo  eventuale  ingrossamento  del  grano.  Analisi  effettuata  ed 
interpretata dal Politecnico di Torino.   22 
5.5  Analisi difrattometrica XRD 
I grafici mostrano la superficie formata dai valori di intensità di rifrazione in funzione delle 
coordinate  Phi  e  Psi,  rispettivamente  angolo  di  azimut  e  di  tilt  ai  quali  è  posizionato  il 
campione in analisi. La probabilità di incontrare materiale con orientazione cristallografica 
normale al fascio di diffrazione è proporzionale alla intensità di diffrazione. Una particolare 
zona ad elevata intensità di rifrazione (relativa ad un fissato angolo di incidenza 2theta del 
fascio  e  alla  lunghezza  d’onda  della  radiazione  x,  associate  ad  un  determinato  sistema 
cristallografico identificato dai relativi indici h,k,l) indica la presenza nel campione di quantità 
di  materiale  possedente  struttura  cristallografica,  con  struttura  h,k,l  con  una  certa 
orientazione (tale da produrre rifrazione) che risulta essere di interesse di quantificazione.  
Il grafico in 2.5D in figura 14 , relativo al campione ε = 1.16, mostra la distribuzione spaziale 
delle intensità di diffrazione derivanti dall’orientamento della giacitura secondo (1,1,1). Non 
compaiono  particolari  picchi  di  diffrazione:  la  deformazione  del  materiale,  per  quanto 
anisotropa, risulta essere esente da direzioni preferenziali. 
Osservando invece la stessa tipologia di grafico, ma relativa al campione ε = 2.32 (figura 15) 
si osserva la comparsa di una sorta di fossa, per angoli Psi tra 0° e 30° e Phi da 0° a 180°. 
Ciò può essere imputabile al processo deformativo, che, procedendo via via più spinto, pare 
aver  creato  nel  materiale  un  accenno  di  tessitura  con  un  orientamento  tale  da  non 
comportare diffrazione per gli angoli sopra indicati. Tale effetto viene osservato, leggermente 
accentuato, anche nello stato di deformazione ε = 3.48 (figura 16). 
La distribuzione omogenea delle intensità si osservano anche nelle analisi di altri sistemi di 
giaciture, quali (2,2,0) e (3,1,1).  
Si conclude affermando che il processo di profonda deformazione plastica ha portato alla 
formazione nel materiale di una struttura con distribuzione cristallografica pseudo-random.  
 
L’analisi  XRD  ￨  stata  condotta  dall’Ing.  Enrico  Della  Rovere  presso  i    laboratori  del 
Dipartimento di Tecnica e Gestione dei sistemi industriali dell’ Università di Padova, sede di 
Vicenza.   23 
5.5.1  Evoluzione della tessitura secondo la giacitura (1,1,1). 
 
Fig. 14 – Diagramma polare in 2.5D relativo al sistema (1,1,1), ε = 1.16. 
 
 
Fig. 15 – Diagramma polare in 2.5D relativo al sistema (1,1,1), ε = 2.32. 
 
 
Fig. 16 – Diagramma polare in 2.5D relativo al sistema (1,1,1), ε = 3.48. 
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Fig. 17 – Diagramma polare in 2D relativo al sistema (1,1,1), ε = 1.16. 
 
 
Fig. 18 – Diagramma polare in 2D relativo al sistema (1,1,1), ε = 2.32. 
 
 
Fig. 19 – Diagramma polare in 2D relativo al sistema (1,1,1), ε = 3.48.   25 
5.5.2  Panoramica sull’evoluzione di tessiture, sistemi (2,2,0), (3,1,1). 
(2,2,0)    (3,1,1) 
 
ε = 1.16 
 
 
ε = 1.16 
 
ε = 2.32 
 
 
ε = 2.32 
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ε = 3.48 
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(2,2,0)    (3,1,1) 
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ε = 3.48   27 
5.6  Ricristallizzazione sotto microscopio 
Si  procede  con  l’’acquisizione  video  (1  frame  al  secondo)  del  processo  di  ricottura  del 
campione a partire da temperatura ambiente.  
 
5.7  Analisi metallografiche: micrografie e conteggio grani  
5.7.1  Lucidatura dei campioni  
I campioni prelevati sono stati inglobati in una matrice epossidica reticolata a freddo (onde 
evitare  ricristallizzazioni  indesiderate)  e  in  seguito  lucidati  a  specchio  con  carta  abrasiva 
progressivamente  più  fine,  (800-1200  con  lubrificazione  ad  acqua;  2500-4000  con 
lubrificante  spray  a  base  olefinica),  rifinendo  con  panno  a  pelo  lungo  (lubrificando  con 
sospensioni da 6-3-1 micron). 
 
-  Problemi incontrati 
La  spiccata  facilità  di  deformazione  dell’Ag  ha  reso  della  lucidatura  un  processo 
estremamente  delicato  e  difficile.  Frequenti  sono  stati  gli  strisci  profondi  provocati  da 
particelle staccatesi dalle carte e dal campione stesso. Con le carte a grana più fine si è 
incontrato  il  fenomeno  di  microsaldatura  delle  particelle  abrase  di  Ag  sulla  superficie  da 
lucidare, evitato in seguito con l’impiego di lubrificante spray a base organica anzich￩ di 
acqua.  La  rotazione  stessa  dei  piatti,  probabilmente  eccessiva  anche  se  regolata  alla 
velocità  minima,  ha  spesso  prodotto  profondi  solchi  difficili  da  asportare  con  i  passaggi 
successivi. Si è preferito quindi operare manualmente a piatti fermi. Nella rifinitura a panno, 
un’eccessiva pressione sul campione o una disattenzione nel mantenere abbastanza umido 
il  tessuto,  hanno  portato  al  conficcarsi  dei  diamanti  abrasivi,  presenti  nella  sospensione 
lubrificante, nel substrato in lucidatura, producendo opacità della superficie. Lo stesso effetto 
deleterio è stato ottenuto utilizzando paste abrasive con granulometria inferiore a 1 micron. 
In alcuni casi si è ricorso al semplice nastro adesivo per rimuovere il particolato prima di 
riprendere la lucidatura. Nei casi più gravi si è regrediti alla fase di lucidatura precedente. 
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- Attacchi chimici ed elettrochimici 
Un primo tentativo viene svolto utilizzando una soluzione acquosa satura in ammoniaca unita 
a  perossido  di  idrogeno  3%  in  rapporto  1:1.  L’attacco  procede  rapidamente  e 
disomogeneamente a causa delle bolle di H2 formatesi sulla superficie da attaccare, rimosse 
prontamente mediante un’appendice soffice imbevuta della soluzione. Grani e bordi risultano 
ben definiti ma l’immagine complessiva appare disturbata dal considerevole numero di strisci 
residui della lucidatura, evidenziati dall’attacco. 
Un secondo tentativo, molto più performante, è svolto con attacco elettrochimico mediante 
acido perclorico e corrente continua a 5÷25V, con brevissime scariche ripetute (<1sec, da 2 
a  5  volte).  Come  contro  elettrodo  è  impiegato  una  lamina  in  Pt  platinato.  La  reazione, 
facilmente controllabile mediante un interruttore, ha evidenziato perfettamente grani e bordo 
di  grano,  visibili  anche  ad  occhio  nudo  nel  caso  di  campioni  ricotti,  anche  con  tonalità 
differenti tra grano e grano (imputabili a orientazioni cristallografiche differenti). Notevole la 
velocità  con  cui  i  bordi  dei  campioni  sono  stati  corrosi  durante  l’attacco.  Una  scarica 
eccessivamente protratta ha portato al dissolversi in soluzione di una considerevole sezione 
del campione, di qualche decimo di millimetro, creando uno scalino tra la resina inglobante e 
il campione rimasto. 
Molto promettente il fatto che, pur essendo la finitura a specchio non proprio impeccabile, 
l’attacco non abbia evidenziato ulteriormente gli strisci già presenti. 
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5.7.2  Conteggio grani 
Viene  effettuato  il  conteggio  grani  con  software  digitale  per  gentile  concessione  della 
strumentazione  da  parte  di  Global  test  snc  di  Moro  Mauro,  secondo  normativa  E112  e 
tecnica dei “tre cerchi” o “metodo di Abrams”. 
Si riportano in Tab. 1 i risultati ottenuti: 
Campione  Misura grano G 
ASTM 
Diametro 
nominale dm (μm) 
Numero medio di 
grani per mm
2 (Nv) 
As received  4,5  75  175 
As received ricotto  4,4  77  170 
ε = 1.16  7,6  29  1,50 x 10
3 
ε = 2.32  8,0  22  1.98 x 10
3 
ε = 3.48  8,5  19  2.81 x 10
3 
 
Tab. 2 riepilogo della misurazione di grano effettuata mediante 
software LEICA MATERIALS WORKSTATION  
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
5.7.3  Documentazione metallografica e commenti 
Per chiarezza espositiva, si rimanda alla consultazione del dossier fotografico dedicato, cap. 
6.1 pagg. 29-37. 
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6. DOSSIER FOTOGRAFICO 
6.1 Micrografie 
6.1.1 Affinamento della grana del materiale incrudito a seguito di ricristallizzazione 
Viene proposta in seguito una panoramica dell’evoluzione microstrutturale dei campioni presi in 
analisi, presentando parallelamente fotografie raffiguranti i tre diversi orientamenti delle sezioni. 
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Confronto tra stato incrudito e ricristallizzato: ε = 1.16 - 100 X microscopio ottico  31 
 
 
 
 
 
  incrudito  ricristallizzato 
p
i
a
n
a
 
   
p
a
r
a
l
l
e
l
a
 
   
n
o
r
m
a
l
e
 
   
 
Confronto tra stato incrudito e ricristallizzato: ε = 2.32 - 100 X microscopio ottico 
 
 
 
 
   32 
 
 
 
 
 
 
incrudito  ricristallizzato 
p
i
a
n
a
 
   
p
a
r
a
l
l
e
l
a
 
   
n
o
r
m
a
l
e
 
   
 
Confronto tra stato incrudito e ricristallizzato: ε = 3.48 - 100 X microscopio ottico 
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6.1.2 Riepilogo del progressivo affinamento del grano 
 
   
Ag 99,95%, as received  Ag 99,95%, ricristallizzato: ε = 1.16 
 
   
   
Ag 99,95%, ricristallizzato: ε = 2.32  Ag 99,95%, ricristallizzato: ε = 3.48 
Immagini da microscopio ottico, ingrandimento 100x. 
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6.1.3 Misurazioni qualitative delle dimensioni medie del grano 
 
Fig. 20 - Micrografia as received ricristallizzato – 50 X microscopio ottico 
 
 
 
Fig. 21 - Micrografia ε = 1.16 ricristallizzato – 500 X microscopio ottico   35 
 
 
Fig. 22 - Micrografia ε = 2.32 ricristallizzato – 500 X microscopio ottico 
 
 
 
Fig. 23 - Micrografia ε = 3.48 ricristallizzato – 1000 X microscopio ottico   36 
6.1.4 Effetti prodotti sulla microstruttura da incrudimento e addolcimento 
 
Fig. 24 -  Micrografia ε = 1.16 – 500 X microscopio ottico 
In  fig.  appaiono  visibili  i  primi  scorrimenti.  I  geminati  di  ricottura  presenti  risultano  deformati 
secondo  la  loro  direzione  di  facile  scorrimento,  diversa  da  quella  del  resto  del  grano  a  cui 
appartengono. 
 
Fig. 25 - Micrografia ε = 1.16 – 500 X microscopio ottico 
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Fig. 26 - Micrografia as received – 500 X microscopio ottico 
 
Lo stato di equilibrio del grano al centro in Fig risulta essere molto evidente: intersezioni ad angoli 
attorno i 120°, con 2 diversi ordini di geminati.  La sottostante fig. evidenzia la facilità con cui la 
struttura CFC produce geminati, anche in configurazioni piuttosto curiose. 
 
 
Fig. 27 - Micrografia as received – 500 X microscopio ottico   38 
 
Fig. 28 - Micrografia as received – 100 X microscopio ottico 
sezione piana – attacco elettrochimico con HClO4 
 
Grana omogenea e grossolana, presenti geminati deformativi. Ancora visibili alcune striature 
residue della lucidatura, provocate da particelle abradenti che hanno deformato con facilità 
parecchi strati atomici del materiale. Il particolato nero sparso è stato prodotto per pitting durante 
attacco elettrochimico. 
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6.2 Liquidi penetranti 
 
 
 
Lamina ε = 1.16, lato nord    Lamina ε = 1.16, lato sud 
Esito negativo 
         
 
 
 
Lamina ε = 2.32, lato nord    Lamina ε = 2.32, lato sud 
Esito positivo ma non particolarmente significativo 
         
 
 
 
Lamina ε = 3.48, lato nord    Lamina ε = 3.48, lato sud 
Esito positivo ma non particolarmente significativo 
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6.3 Prove di trazione 
   
Fig. 29 e 30 - Provini per trazione. In ordine da sinistra a destra: 
 as received, as received ricotto, ε = 1.16, ε = 2.32, ε = 3.48  
Realizzazione a cura del Prof. Andrea Zambon con macchinari personali. 
 
 
Considerevole l’allungamento raggiunto prima di rottura. Da notare la superficie a buccia d’arancia, 
creatasi durante la trazione, nei 2 provini a sinistra, dotati di microstruttura piuttosto grossonana e 
abbondantemente ricotta rispettivamente. 
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6.4 CGP assemblato di piegatura 
 
 
Fig. 31 - Punzone di piegatura  - Progettazione e realizzazione a cura del Professor Andrea Zambon 
 
 
Fig. 32 - Matrice di piegatura  - Progettazione e realizzazione a cura del Professor Andrea Zambon 
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Fig. 33 – Sistema assemblato  - Progettazione e realizzazione a cura del Professor Andrea Zambon 
 
 
Fig. 34 – Profili in alluminio  - Progettazione e realizzazione a cura del Professor Andrea Zambon 
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Fig. 35  e 36 – Profilo a greca dello stampo, particolarità.  
Progettazione e realizzazione a cura del Professor Andrea Zambon 
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6.5 Ricristallizzazione dinamica 
 
Fig. 37 – Particolarità dei campioni destinati a ricristallizzazione dinamica 
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7. CONCLUSIONI 
 
Il lavoro condotto vede lo studio dell’evoluzione microstrutturale di argento puro al 99,95% 
sottoposto  a  severa  deformazione  plastica  con  tecnica  CGP  (a  -20°  C)  e  in  seguito 
ricristallizzato a temperatura controllata. 
La  procedura  di  caratterizzazione  si  ￨  svolta  partendo  dal’analisi  metallografica  al 
microscopio  ottico,  seguita  dallo  studio  delle  proprietà  meccaniche  mediante  prova  di 
trazione e microdurezze. Vengono condotti studi ausiliari con l’analisi termica differenziale 
(condotta dal Politecnico di Torino) per meglio identificare l’intervallo di temperatura per la 
ricristallizzazione; analisi di diffrazione di raggi X (condotta dall’Università di Padova, sede di 
Vicenza) per identificare eventuali sistemi preferenziali di deformazione dei reticoli. 
Il  materiale  di  partenza  consiste  in  Ag  sottoforma  di  laminato  dallo  spessore  di  3mm, 
sottoposto, prima di subire il trattamento CGP, a ricottura. 
Il trattamento completo di deformazione prevede 12 fasi: piegatura e raddrizzamento ripetute 
in sequenza. Ogni passaggio produce un grado di deformazione pari a ε = 0.58. 
Vengono prodotti, in definitiva, tre diversi gradi di incrudimento: ε1 = 1.16, ε2 = 2.32, ε3 = 
3.48, sottoposti in seguito al medesimo trattamento di ricristallizzazione. 
Le analisi evincono una spinta affinazione del grano rispetto le condizioni iniziali; affinazione 
progressiva col grado di incrudimento. Risultano migliorate anche le proprietà meccaniche 
del materiale, quali la duttilità, particolarmente scadente nei metalli a grana ultrafina ottenuta 
per  incrudimento.  Le  curve  sforzo-deformazione,  messe  a  confronto,  evidenziano 
allungamenti considerevoli (fino al 60%) cui seguono rotture duttili. Si nota, inoltre, come il 
grado di deformazione ε1 = 1.16 sia sufficiente ad affinare la grana ma non a migliorare il 
carico a rottura, che risulta invece via via migliorato per gradi di deformazione pari a ε2 = 
2.32 e ε3 = 3.48. 
L’obiettivo  di  affinare  la  grana,  mantenendo  lo  stato  solido  del  materiale,  e  senza 
peggiorarne la duttilità, sembra quindi esser stato raggiunto.  
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